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The invention relates to a sample metering system having an injection needle which is connected via lines to 
a metering pump, as well as a liquid reservoir connected to the latter. One object of the invention is to obtain 
a simple sample metering system which is suitable for liquid chromatography. This object is achieved in that 
switchover devices are provided, with which, in a first position, the injection needle being closed off, a 
connection can be made between the liquid reservoir and the metering pump and, in a second position, the 
injection needle can again be released and the rinsing-liquid reservoir can be separated from the metering 
pump. 
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@ Probendosiersystem 

@ Die Erfindung betrifft ein Probendosiersystem mit einer 
Injektionsnadel, die Goer Leitungen mit einer Dosierpumpe 
verbunden ist, sowie einem hiermit verbundenen Flussig- 
keitsreservoir. Es ist eine Aufgabe der Erfindung, ein 
einfaches. fur die Flussigkeitschromatographie geeignetes 
Probendosiersystem zu schaffen. Diese Aufgabe wird da- 
durch geldst, da& Umschalteinrichtungen vorgesehen sind, 
mit denen in einer ersten Stellung unter Verschlie&en der 
Injektionsnadel eine Verbindung zwischen dem Flussigkeits- 
reservoir und der Dosierpumpe herstellbar ist, und in einer 
zweiten Stellung die Injektionsnadel wieder freigebbar und 
das S piilf I ussigkeits reservoir von der Dosierpumpe trennbar 
ist. 
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* . u Qber die radiale Bohrung eine Verbindung mit dem 

Besehreibung SpSflflssigkeitsreservoir herstellbar ist Die Nadelspitze 

Die vorliegende Erfindung betrifft ein Probendosier- wird dab ^^SK^S^S 
system mit einer Injektionsnadel, die uber Le.tungen ^m s.ch d.e Made. g ^ „ Boh 

einer Dosierpumpe verbunden ist, sowie emem h.ermit 5 J^JJ^, ^ dem SpQ ,nflssigkeitsreservoir hersteUt Es 
verbindbaren Spulflussigkeitsreservoir. auBerst einfacher Aufbau fur die Umschalt- 

Derartige Probendosiersysteme werden etw be gsom t ei ^ ^ die Dichtung u ber der 

Probenentnahmevorrichtungen von F> Wk«Bchro emncmu g ^ Sp , tzend , chtung , 

matographen verwendet Bekannte Probendo lersyst* radiataj ™ g ^ en konnen 

me umfassen eine Injektionsnadel mit d 'er ^ Septum ,0 d e ^eioe ^ Bewegung der Nadel zusammen 

einer, die zu untersuchende Probe ^h^tenden Pro ™™ r NadeUia i te rung gegen die Spitzendichtung und 
benflasche durchstochen werden torn*. and uber die m.toe n der Umschalteinnch tung f kann 

durch Betatigen einer an .^JJjJ^SSfwKi Sfl^reinemAntriebausgefuhrt werden, der fur d.e 
schlossenen Dosierpumpe die ^je^^nSSS ,< Verstellung der Nadelhalterung in Langsnchtung der 
kann. Die Injektionsnadel ist in einer ho«erversteUbaren 15 Ve«teUung g dichtung kann zudem 

Nadelhalterung angebracht, d.e rruttels ein« Motors ,m Nad^vorg ^ Probenmagazi nteller aus- 

Langsrichtung der Nadel bewegt werden kann. Unter "^™~V 

halb der Nadelspitze befindet sich ein ^""SS g GemaO e^ner anderen bevorzugten Ausfuhrungsform 
mit dem die Probenflaschen in erne Posiuon unterhalb GmaU UmschaU einrichtung ein Umschaltvent.1 m.t 
der Nadelspitze gebracht werden konnea Die ange 20 umta^ und einem Kolben> wobei der Hohl- 

saugte Probe wird anschlieBend in die Chromatogra- einem no y ngsarisch iQ SSe und der Kolben eine 
phifvorrichtung eingespeist Bevor erne jwjMjF** BonTung .S einl Ausnehmung in einer Kolbenseiten- 
genonunen wird, wird zunachst die ^™™™ v ™ nach e auf weist, die derart angeordnet sind, daB m emer 
noch in der Nadel verbliebenen Resten der orher ge gge«i £ ^ g fllmUtelreserV oir mxt der 
nommenen Probe dadurch 'gereimgt, daB s.e ™* «™J * W einer anderen SteUung d Kolbens d,e 
Spiiinassigkeit gespiilt wird. Fur den SpuWorgang wird Fumpe , m iteinander yerbmdbar 

zusatzlich zu der Dosierpumpe euie, uber jlucksch ag ^^Sh^entil kann dabei gleichzeitig soaus- 
ventile einerseits mit dem Leitungss^tem der Injek S^sein, daB eine spezielle Spitzenverschlufivor- 
tionsnadel und der Dosierpumpe „ Sh ung fur die Injektionsnadel nicht notwendjg *t 

einem Spulflussigkeitsreservoff verbund^ene zweite 30 ^^^^g CS Un ^ na ltventa ermSglicbt ebenfalls die 
Pumpe zum Ansaugen und Emspejsen ^ Sputotttds ^JJJ™* von nur einer einzigen Pumpe m dem ge- 
verwendetDertechnische Aufwand «r em sotehes Pro Verwena g blasenfrei sowoW die Proben- 

bendosiersystemistdurchVemendungvonzweiMoto- ^"^fXauch die Spaiflussigkeit angesaugt und 
ren und Ruckschlagventilen verhaltmsmaBig ^ jSpritzt werden konnen. Das Umschaltvent.1 ist ge- 

Es ist deshalb die Aufgabe *r w*^E» „S dieTer bevorzugten Ausfuhrungsform so ausgestal- 
dung, ein Probendosiersystemzu schaffen,das emfacher ^^^tadung zwischen der Nadel und der 

und kostengunstiger realisiert werden kann. *. unterbricht, wenn die Verbindung zwischen der 

ErfindungsgemaB wird ^^^Ztn J\Z Se u^S dem Spulflussigkeitsreservoir hergesteUt 
bendosiersystem der eingangs b^^SStSSSS 40 wLrd Das Umschaltventil kann bei dieser Ausfuhrungs- 
das sich auszeichnet durch Uir^halteiiunchtungen. mit 40 wira Vorspannung einer Feder beauf- 

denen in einer ersten Stellung unter ^« en So d " SSgtS so daB es durch die Federkraft in emer 
Injektionsnadel eine Verbindung zwischen dem _ Spul scwag^ : i > £ ^ ^ Verbind u ng ^ 

flQssigkeitsreservoir und der Dosierpumpe hersteUbar ^ e ^^ Vundderfojekdonsnadel hersteUt, wah- 
ist und in einer zweiten Stellung die Injekuonsnadel ^^JSStventa aus dieser SteUung in eine rste 
wieder freigebbar und das S P ulfluss,gke,tsreservo.r von 45 rend J-U™^ durch eine yerstellbewegung der Na- 
der Dosierpumpe trennbar 1st Helhalterune entgegen der Vorspannung der Feder ge- 
Die Verwendung einer Umschalteinnchtung schaff {SS^Si Somit ist auch in dieser bevorzug- 
den Vorteil, daB mit nur einer e^f » J^^J StuSSigsform ein Umschalten aus einer Be- 
der Probendosiervorgang wie auch der Sj^vorgang l ™ fe ^^^^augenundAusspnuen einer Probe 
durchgefuhrt werden "^"^SiXSSS «S w SpQlbetrieb m6glich, der mit emem geraigen 
der Aufwand fur die entsprechende Oberwachungs^ ^und m ^« P ^5^^ BauteUen realisiert wird. 
Steuerelektronik, und das Probendosie «vs^ ^ il£Zt vorteuhafte AusfQhrungsformen gehen aus 
wesentlich kostengunstiger hergesteUt und betneoen ^ ntergniprilcheilherro r. . 

W ^er bevorzugten Au^fOhn mgsform umfaBt * , JJJ5^*S!S^ 

SSSS??^^ tert und ^ werden - In den gen 2ei * 

eeftthrt ist! daB die radiale Bohrung in einer ersten Stel- gen. er f, ndu ngsgemaBe Probendosiervorrich- 

Spitzendichtung fur die Injektionsnadel ^rgejebn »t. ••Jg^^ Det ailskizze einer ersten Ausfuhrungs- 
die derart relativ gegen die ^InjekUonsnade^ ^hrte M. erfindungsgemaBe „ Umschalteinnchtung in 

daB diese entgegen einer federnden Vorspannung ,n <w 1 ungg emaBFig. 1; t J . .. 

erste Stellung OberfOhrbar ist Ejne Un«cha^tung kann derbtei gg du aBe p rob endosiervorr,ch- 

mit HUfe der Injektionsnadel, in der die radiale Bohrung es J» die dch in dner Ruheste llung be- 

aneebracht ist und der uber der radialen Bohrung gele tung i ^ 

geSen Dichtung, di gegen die radiale Bohrung , djr taj "ndet Detailskizze der ers ten Ausfuhrungsform 

jektionsnadelverschoben werden kann, erfolgen, so daB rig. 
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benwerdenkann. hpnf1o ciervorrichtung mit ei- schalteinnchtungm bezug au * findungsgem aBen 

dargestelltes Getnebe mit einem Motor »vero zendic htung 14 eine Kraft auf die ja def 

den Zeichnungen ^2^SJfcwe 3 ist mit nung 8 "* er "£?J™™TJrttn dargestellt ist, in 

ihrem lnneren ausgebildete Kamrner ^ « 3 verbim den ist, wanrenu 

IneSionsnade!^^ S ichtverschlo ssenist _ wird Do sierpumpe 

!„ die Kammer 22 ™ ndet k e, ^^ d r nsc Sutten 28 40 Zum Ansaugen von Spfltottelw.^ g! ^ 

12 angebracht d versch iede- angesaugt N^^Tltatiet und die Nadelhalterung 

Aufd e mProbeninaga2,nteller27s«ndan ^ ist. wild to Motw 26^»W u RacksteUkraft der 

„en SteUen eine in der F.g. 1 f ^f e ^ P £ sige Probe 13 ^9^^^ JTe Nadelhalterung 13 ver- 

14, eine in den Fig. 3 und 7 &™g^™£ m § ber den Feder 7 die Nadel 9 «gno» ^ ^ 

30 emhaltende Probenflasche » ™*J™ ^eotumver- schoben wird und d.e 0 »"" ng D ?J7 robcnd osiervorrich- 

ProbenmagazinteUer 27 hervorswhenden Septum tung lt versch ossen wxd. D« Prober ^ ^ 

punkt verlaufende Achse dreh ^ ar J3'Je n Zeichnun- Gegenbohrung » abschl ec . 15 wieder von 

tesrsasstw- — teas 



ner Probe wieder in die Ruhestellung angehoben, und 
der Probenmagazinteller 27 wird in eine geeignete Posi- 
tion bewegt, in der eine Flasche 29 mit einer zu untersu- 
chenden Probenflussigkeit 30 unterhalb der Nadelspitze 
15 gelegen ist, wie in der Fig. 7 gezeigt ist Durch Betati- 5 
gen des Motors 26 wird die Nadeihalterung 13 gegen die 
Probenflasche 29 verfahren, bis die Nadelspitze 15 das 
Septum 42 der Probenflasche durchsticht und in die Pro- 
benflQssigkeit 30 eintaucht. Die Injektionsnadel 9 wird 
dabei nur sowett in die Probenflasche 29 abgesenkt, daB 10 
keine Verschiebung der Injektionsnadel 9 gegen die Na- 
deihalterung 13 entgegen der Federkraft auftritt, d: h. 
dafl z. B. die Nadel vor Erreichen des Bodens der Pro- 
benflasche angehalten wird Die Umschaiteinrichtung 
verbleibt dabei in der zweiten Stellung, in der das Spul- t5 
mitielreservoir nicht mit dem Probendosiersystem ver- 
bunden ist Die Probenflussigkeit wird durch Betatigung 
des Antriebs 25 der Dosierpumpe 3 in die Nadel ange- 
saugt Ein Vermischen der Probenflussigkeit mit der 
Spulflussigkeit tritt aufgrund einer geeigneten Wahl der 20 
Spulflussigkeit und aufgrund der diinnen Kapillare in 
der Injektionsnadel nicht auf, oder ist vernachlassigbar. 
Nach dem Ansaugen der Probenflussigkeit wird die Na- 
del durch Betatigen des Motors 26 angehoben und aus 
der Probenflasche herausgezogen und in die Ruhestel- 25 
lung gebracht 

Nun kann der Probenmagazinteiier wieder soweit be- 
wegt werden, bis die Nadelspitze 15 eine Einspeiseposi- 
tion zum Einspeisen der Probenflussigkeit in ein Dosier- 
vcntil 51 erreicht, das schematisch in der Fig. 8 gezeigt 30 
ist undTeil der Chromatographievorrichtung ist Durch 
Betatigen des Motors 26 wird die Nadelspitze wieder 
abgesenkt, ohne dabei die Nadei 9 gegen die Halterung 
13 zu verschieben, und in die entsprechende Einspeise- 
position zum Abgeben der Probenflassigkeit in das Do- 35 
sierventil 51 bewegt In dieser Lage wird der Antrieb 25 
der Dosierpumpe betatigt und ein genau abgemessenes 
Volumen der Probenflussigkeit in die Chromatogra- 
phievorrichtung eingespeist 

Nach dem Einspeisen wird die Nadeihalterung wieder 40 
in die Ruhestellung zuruckgezogen, so daB der Proben- 
magazinteller wieder bewegt werden kann. Der Vor- 
gang des Einspeisens einer Probe in die Chromatogra- 
phievorrichtung ist damit abgeschlossen. Ein neuer Zy- 
klus kann mit dem obenerwahnten Schritt des Spulens 45 
der Probendosiervorrichtung beginnen. 

In der Fig. 5 ist eine alternative Ausfuhrungsform fur 
die Umschaiteinrichtung gezeigt, die ein Umschaltventil 
30 mit einem HohlkSrper 33 und einem paBgenau darin 
verschiebbaren, dicht abschlieBenden Kolben 31 urn- 50 
f aBt Urn eine bessere Unterscheidung zwischen Kolben 
und Hohlkorper zu ermoglichen, ist in der Fig. 5 ein, in 
der tatsachlichen Ausfuhrungsform so nicht vorhande- 
ner Abstand zwischen Kolben und Hohlkorper gezeigt 
Der Hohlkorper 33 weist einen DurchlaB 38 zum An- 55 
schluB der Injektionsnadel 9, einen DurchlaB 39 zum 
AnschluB der von dem Spulmittelreservoir 6 kommen- 
den Schlauchleitung 12 und einen DurchlaB 37 zum An- 
schluB der von der Dosierpumpe 3 kommenden 
Schfauchleitung 4 auf. Der Kolben 31 besitzt eine Boh- 60 
rung 32 durch seinen Durchmesser. An der AuBenflache 
besitzt der Kolben 31 eine langliche Ausnehmung 45 in 
Langsrichtung des Kolbens, die nach der Fig. 5 der 
Mundung des E>urchlasses 39 gegenuberliegt Die Lan- 
ge der Ausnehmung 45 entspricht im wesentlichen dem 65 
gegenseitigen Abstand des Durchlasses 37 und des 
Durchlasses 39 zuzuglich des Durchmessers des Durch- 
lasses 37. An einer der beiden Stirnseiten des Kolbens 



ragt eine an dem Kolben 31 vorgesehene Betatigungs- 
stange 36 aus dem Hohlkorper 33 heraus. An der Betati- 
gungsstange 36 ist in diesem Ausfuhrungsbeispiel eine 
querliegende Platte 43 vorgesehen, deren Durchmesser 
groBer als die Breite des Hohlkorpers ist Zwischen der 
Platte 43 und einem am aufleren Umfang des Hohlkor- 
pers 33 vorgesehenen Bund 44 ist eine Schraubenfeder 
34 eingeftigt 

Die Funktion dieser zweiten Ausfuhrungsform einer 
Umschaiteinrichtung soli im folgenden anhand der 
Fig. 5 erlautert werden. In der gezeigten Stellung des 
Umschaltventils 30 ist die Bohrung32 mit den Durchlas- 
sen 37 und 38, die jeweils fiber Leitungen mit der Do- 
sierpumpe und der Injektionsnadel miteinander verbun- 
den sind, ausgerichtet Die Ausrichtung der Bohrung 32 
erfolgt zweckmaBigerweise durch einen, in der Fig. 5 
weggelassenen Anschlag, gegen den der Kolben durch 
die Kraft der Feder 34 gedruckt wird, sofern keine wei- 
teren Krafte wirken. 

Durch Druck auf die Platte 43 an der Betatigungs- 
stange 36 kann der Kolben 31 unter Oberwindung der 
Federkraft gemaB der Darsteliung der Fig. 5 nach 
rechts verschoben werden, wobei die Bohrung 32 gegen 
die Durchlasse 37 und 38 verschoben wird, und diese 
DurchJ &sse zunachst durch die zwischen der Bohrung 32 
und der Ausdehnung 45 liegenden Seitenbereiche des 
Kolbens verschlossen werden. Wenn der Kolben 31 
noch weiter gegen die Federkraft verschoben wird, wird 
der DurchlaB 37 durch die Ausnehmung 45 wieder ge- 
dffnet und mit dem DurchlaB 39 verbunden, wahrend 
der DurchlaB 38 durch die Seitenflache des Kolbens 
verschlossen bleibt In dieser, der ersten Stellung der 
Umschaiteinrichtung entsprechenden Position ist der 
DurchlaB 38 durch den Kolben 31 verschlossen und so- 
mit die Verbindung zur Injektionsnadel 9 unterbrochen, 
wogegen die Durchlasse 37 und 39 gedffnet sind, und 
das SpQlmittelreservoir 6 mit der Dosierpumpe 3 ver- 
bunden ist Wenn die Betatigungsstange 36 freigegeben 
wird, kehrt der Kolben aufgrund der Federkraft der 
Feder 34 wieder in eine Position zuruck, bei der die 
Bohrung 32 mit den Durchlassen 38 und 37 ausgerichtet 
ist Das in der Ausnehmung 45 vorhandene Volumen der 
Spulflussigkeit wird mit der Ausnehmung verschoben. 

Zur Funktion des in der Fig. 5 dargesteilten Um- 
schaltventils ist es nicht erforderlich, daB die Nadelspit- 
ze 15 mit einer Spitzendichtung verschlossen wird. Das 
Umschaltventil wird ebenfalls durch ein Verstellen der 
Nadeihalterung 13 durch den Motor 26 bewirkt In einer 
zwischen den Endbereichen des moglichen Verschiebe- 
wegs der Nadeihalterung 13 gelegenen Ruhestellung 
der Probendosiervorrichtung befindet sich das Um- 
schaltventil 30 in einer, der zweiten Stellung der ersten 
Ausfuhrungsform entsprechenden Stellung, in der die 
Injektionsnadel 9 mit der Dosierpumpe 3 verbunden ist 
Durch Verschieben der Nadeihalterung 13 aus der Ru- 
heposition heraus in einer, der Nadelspitze 15 entgegen- 
gesetzten Richtung wird die Platte 43 an der Betati- 
gungsstange 36 entgegen der Kraft der Feder 34 gegen 
den Hohlkorper 33 bewegt, wodurch der Kolben 31 in 
dem Hohlkorper 33 verschoben wird und durch die Aus- 
nehmung 45 des Kolbens eine Verbindung zwischen 
dem DurchlaB 39 und dem DurchlaB 37 und somit zwi- 
schen dem Spuifussigkeitsreservoir 6 und der Dosier- 
pumpe 3 hergestellt wird. In dieser Stellung wird nun 
analog zu der ersten Ausfuhrungsform die Dosierpum- 
pe betatigt und die Spulflussigkeit angesaugt 

Nachdem eine geeignete Spulflussigkeitsableitung 
unter der Nadelspitze 15 durch Betatigen des Proben- 



ut « its aiy ai g 



nen Schritten. 



Patentanspruche 



15 



(9). die uber Leitungen W. m * ^^^iadba- 
ren Spuinussigkensreservoir (6^ geKennx 
durchUmschaUeinnchtungen^ 
ersten Stellung unter VerschlieSen^ oeru "J 

trennbarist. Ancnruch 1, dadurch 

in einer Dichtung (11) derart ve sctu eboa g 

ist. daO die radiale 0ffnung (8) "to^T mit 

,ung verschlossen und in der ersten Stdfong m 

( IStS fuhrbar ist, da3 diese entgegen einer 
uonsnadel (9) lunroar »i, stellung uber- 

federnden Vorspannung in die erste Men s 

fuhrbar ist. Amnrach 2, dadurch 40 

Sft^^^Stdlungderlflleki^ « 

del in Verbindung steht 3 d 



rwii-rmimDe und das Reservoir und in einer 
d,C S sSK des Kolbens die Dosierpumpe 
Zt t InjSnSde, mheinander verbunden 

^robendosiers—^ 

5 _7 dadurch gekennzeichnet, daB die Feder (i, *»j 

fJSSvSJt *r (.3) be.»»g- 

bereich des Verschiebeweges der Halterung be 
(9) aber eine Schlauchleitung (4) mit der Uosier 

Sgkeitsreservoir(6) verbunden ist 
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